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(57) Abstract: The invention relates to a method and device for the continuous polycondensation 
of polyester material in the solid phase, in particular in the form of partially crystalline granulate. 
The aim of the invention is to achieve a high product throughput on recrystallising and recondensa- 
tion of polyester material with a low initial IV. Said aim is achieved, whereby on recrystallisation, 
a low residence time of 1-10 minutes is achieved, by means of a rapid heating of a thin product 
layer, followed by an SSP trr * 




(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur konti- 
nuierlichen Polykondensation von Polyestermaterial in fester Phase, insbesondere in Form von 
teilkristallisiertem Granulat Gemass der gestellten Aufgabe soil ein hoher Produktdurchsatzbeim 
Nachkristallisieren und Nachkondensieren von Polyestermaterial mit tiefem Anfengs-IV eneicht 
werdeii. Gelost wird diese Aufgabe dadurch, dass beim Nachkristallisieren eine geringe Verweil- 
7.eit von 1-10 Minuten durch sehr schnelles Aufhei/sn einer Produlrtschicht geringer Dicke erreicht 
wird. Dem folgt eir- °™ " 1 " 
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Verfahren und Vorrichtung zur kontinuierlichen Polykondensation von 
Polyestermaterial in fester Phase 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur kontinuierlichen Polykondensation von Poly- 
estermaterial in fester Phase, insbesondere von PET in Form vpn Granulat oder der- 
gleichen gemass dem Oberbegriff des Patentanspruchs 1 sowie eine Vorrichtung zur 
Durchfuhrung des Verfahrens gemass dem Oberbegriff des Patentanspruchs 1 1 . 

Je nach dem Verwendungszweck von Polyestermaterialien sind besondere Eigen- 
schaften erforderlich. Konnen gewisse Eigenschaften bereits mit der Rezeptur von 
Komponenten, Co-Komponenten oder Additiven gezielt modifiziert werden, sind ande- 
re Eigenschaften wie z.B. ein hohes Molekulargewicht und hohe Reinheit erst durch 
eine Nachbehandlung in fester Phase (SSP) erreichbar. Da Polyesterproduktion und 
Nachbehandlung meist zeitlich und ortlich getrennt erfolgen, wird als Zwischenprodukt 
ein Granulat hergestellt. Dieses fallt auf Grund geringer Kristallisationsgeschwindigkeit 
und schneller Abkiihlung der Polyesterschmelze in amorpher Form an. Beim Granulie- 
ren und Lagern nimmt das Granulat Feuchtigkeit auf, Was beim spateren Wiederauf- 
schmelzen zur Hydrolyse fuhren kann. Zudem haben amorphe Polystergranulate bei 
hoheren Temperaturen (insbesondere oberhalb 100°C) eine starke Tendenz zum Ver- 
kleben. 

Es sind diverse Verfahren und Vorrichtung zum herkommlichen Kristallisieren und 
Nachkondensieren von Polyestermaterialien in fester Phase bekannt, so z.B. gemass 
der EP-A-379684 oder DE-AS-2559290 oder der US-PS 4238593. Urn ein Verkleben 
zu vermeiden erfolgt gemass US-A-4064122 ein intensives Bewegen der Granulate 
beim Kristallisieren und Polykondensieren. 

Hierbei sind auch Losungen bekannt, das Verhaltnis zustromendes Prozessgas zu 
auslaufendem Produkt beim Nachkondensieren kleiner 0,6 zu halten (EP-A-717061), 
urn das Thermoprofil besser zu regeln und Verunreinigungen effektiv zu entfernen. Der 
Gasstrom kann im Gegenstrom oder gleichsinnig zum Produktstrom erfolgen. 
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Zur Vermeidung eines erneuten Aufheizens der Granulate fur die Nachbehandlung 
wurde bereits vorgeschlagen, ohne Abkuhlung der Schmelze ein Extrudieren, Pelletie- 
ren und Kristallisieren von Polyestermaterial auszufuhren (EP-A-822214). Hierbei wird 
eine Temperatur von 160°C bis 220°C beibehalten und fur den nachfolgenden SSP- 
Prozess ist nur ein geringfugiger Temperaturanstieg auf ca. 1 70°C bis 230°C erforder- 
lich. Eine ahnliche Losung offenbareri die WO-A-97/23543 und die US-A-5510454, wb 
Schmelzetropfen auf eine heisse Metallpiatte gelangen und teilweise kristallisieren. Auf 
Grund spezifischer Kristallstrukturen solien die erreichbaren IV-Werte kleiner 0,3 sein. 
Tiefe IV-Werte Vdrv 0,4 bis 0,6 sind auch der US-A-41 54920 zu entnehmen. 

Es ist auch bekannt, anstelle der Metallpiatte ein Band vorzusehen (ROLLDROP) oder 
das Material durchlauft in Strangform eine Trocknungsstrecke mit einer Ablaufrinne, 
welche Iuftdurchstr6mt ist, wobei nach dem Trocknen ein Granulieren erfolgt (WO-A- 
94/25239). 

Der Eriindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur kontinuierlichen Potykori- 
densation von Polyestermaterial in fester Phase zu entwickeln, welches einen hohen 
Durchsatz von Polyestermaterial ermoglicht. Die Losung der Aufgabe erfolgt mit den 
kennzeichnenden Merkmalen des Patentanspruchs 1 . 

Der Erfindung liegt weiterhin die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung zur Durchfuhrung 
eines solchen Verfahrens zu schaffen. 

Bevorzugte Ausfuhrungsvarianten sind in den Unteranspruchen offenbart. 

Die Erfindung geht davon aus, dass es moglich ist, grosse Mengen von Polyesterma- 
terial einer SSP-Behandlung zu unterziehen, ohne die gegebenen Kristallstrukturen zu 
schadigen, wenn ein schnelles Aufheizen erfolgt. Dieses schnelle Aufheizen zum 
Nachkristallisieren kann sowohl mit katten als auch mit heissen Granulaten erfolgen. 
Es ist notwendig, geringe Schichthohen an Granulat einzuhalten, urn bei hohem 
Durchsatz ein schnelles Aufheizen (durchstromen mit heissem Prozessgas) innerhalb 
weniger Minuten zu erreichen. Ein solches schnelles Aufheizen muss zugleich kontrol- 



WO 02/068498 



PCT/CH01/00124 



3 

liert erfolgen (Aufheizrate), urn ein An- bzw. Aufschmelzen des Polyestermateriales zu 
vermeiden. 

Nachfolgend ist die Temperatur zu halten und einzustellen, um trotz ublicher Verweil- 
zeiten (bis ca. 40 Stunden) im Reaktor ein Verkleben bei der SSP-Behandlung zu 
vermeiden. 

Bezogen auf die hohe Produktmenge ist nur ein geringer Energie- und Gasaufwand 
erforderlich. 

Die Erfindung wird nachfolgend in einem Beispiel an Hand einer Zeichnung naher be- 
schrieben. In der Zeichnung zeigen die 

Figur 1 : eine erste Ausfuhrungsfprm in einer Prinzipdarstellung 
Rgur 2; eine zweite Ausfuhrungsfprm in einer Prinzipdarstellung 
Figur 3: eine dritte Ausfuhrungsform in einer Prinzipdarstellung und 
Figur 4: eine weitere AusfQhrungsform in einer Prinzipdarstellung. 

Gemass Fi gur 1 gelangt ein amorphes Oder teilkristallisiertes (ca. 0-50%) Polyester- 
granulat mit einem IV von bis zu 0.7 und mit tiefer Temperatur (Raumtemperatur oder 
hoher) oder in heissem Zustand (bis ca. 200"C) in ein Fliessbett 1 (Typ OTWG der 
Anmelderin). Dort erfolgt ein Durchstromen des Granulates mit heissem Prozessgas 2, 
z. B. Luft oder Stickstoff. Die zugefuhrte hohe Gasmenge weist eine Geschwindigkeit 
von 1,5-4 m/s auf. Innerhalb von 2-8 Minuten wird das Granulat auf 200°C bis 250°C 
erwarmt, weshalb die SchichthShe nur 1-30 cm, vorzugsweise 2-15 cm betragt Bei 
bekannten Verfahren betragt die Aufheiz- und Verweilzeit 2-25 Minuten, bevorzugt 15 
Minuten (EP-A-379684) oder 5-30 Minuten (EP-A-822214). Anstelle eines Gaseintrit- 
tes 2 konnen auch zwei Gaseintritte 2 und 3 mit unterschiedlichen Gaseintrittstempe- 
raturen verwendet werden. 

Der Nachkristallisator 4, in den das Granulat von oben in einen Kanal 5 gelangt, ent- 
spricht in seinem Aufbau auch der Offenbarung der DE-A-1 9743461 der Anmelderin. 
Der Kanal kann sich von ca. 5-10 cm Breite (oben) auf ca. 20-30 cm im mittleren Be- 
reich und bis ca. 40-60 cm im unteren Bereich des Nachkristallisators 4 vergrossern. 
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Der Kanal 5 kann aber auch eine konstante Breite von z.B. 10 cm bis z.B. 60 cm auf- 
weisen. Das Granulat wird im Kreuzstrom mit hohen Gasmengen durchstromt mit ei- 
nem Gaseintritt 6 und einem Gasaustritt 8. Der Gaseintritt kann auch an Position 7 
erfolgen mit dem entsprechenden Gasaustritt an Position 6. Alternativ ist auch ein 
Gleich- oder Gegenstrom des Gases durch das Produkt direkt moglich. Auf Grund der 
offenbarten Ausbildung des Nachkristallisators 4 ergibt sich eine gleichmassige Durch- 
stromung des Granulates bei kurzen Aufheiz- und Verweilzeiten mit nachfolgendem 
Tempern (ca. 0,2 bis 3 Stunden, bevorzugt 0,5 bis 1 Stunde), bei Temperaturen zwi- 
schen 200 und 250°C. 

Uber einen Kanal 9 gelangt das Granulat direkt in den Reaktor 10, wo es bei gleich- 
bleibenderTemperatur zwecks SSP-Behandlung bis ca. 40 Stunden verweilt. Zur Ver- 
gleichmassigung des Durchlaufs und urn ein Verkleben zu verhindem, weist der Re- 
aktor 10 Einbauten 11 auf, wie.sie aus der CH-A-689284 der Anmelderin bekannt sind. 
Es kann mit entsprechend geringen Gasmengen im Gegenstrom gefahren werden. Ais 
Prozessgas wird Inertgas z.B. Stickstoff verwendet. Das Produkt wird im Bereich des 
Gaseintrittes 12 vorgekuhlt mit einer Gaseintrittstemperatur kleiner oder gleich 60 °C. 
Der Gasaustritt des Reaktorgases erfolgt bei Position 13, kann alternativ aber auch an 
Position 8 erfolgen. 

Bei schnellem Aufheizen des Produktes nahe beim Schmelzpunkt, was bei der vorge- 
schlagenen Betriebsweise geschieht (im Fliessbett 1 und Nachkristallisator 4), wird die 
Kristallinitatsbildung begrenzt und es hat sich gezeigt, dass dadurch die SSP- 
Reaktivitat stark ansteigt (der IV-Aufbau/h ist bedeutend hoher als bei konventionellem 
Aufheizen). Siehe dazu Tabelle 1 . 

Das SSP-behandelte Granulat verlasst den Reaktor 10 durch eine S'chleuse 14, urn in 
einem Fliessbettkuhler 15 auf unter 60°C Produkttemperatur weitergekuhlt zu werden. 

Als Nachkristallisator kann auch ein ublicher Dachertrockner zur Anwendung gelan- 
gen. Ebenso konnte ein zweistufiger Kristallisator zur Anwendung gelangen. 

In einer zweiten Ausfuhrung gemass Fjaur.2 gelangt das wiederum kalte oder heisse 
Granulat in einen Kanal 22 einer Anlage, die in sich Nachkristallisator 21 und Reaktor 
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27 vereint. Der Nachkristallisator 21 weist einen ahnlichen Aufbau auf wie derjenige 
von der ersten Ausfuhrung in Hgur 1 (Nachkristallisator 4). Das Aufheizen auf 200° C 
bis 250°C erflogt schnell und zwar in den obersten Abteilen des Nachkristallisators 21. 
Das Gas gelangt uber den Gaseintritt 23 rasch an das Granulat im Kanal 22. Die Ver- 
weilzeit im Nachkristallisator 21 betragt zwischen 0.5 und 8 Stunden. Im untersten 
Abteil des Nachkristallisators 21 kann das Produkt mit dem Gaseintritt 24 wieder leicht 
abgekuhlt werden. Der Gasaustritt erfolgt an Position 25. 

Uber einen Kanal 26 gelangt das Granulat direkt in den Reaktor 27, wo esbei gleich- 
bleibender Temperatur zwecks SSP-Behandlung bis ca. 36 Stunden verweilt. Die Be- 
schreibung des Reaktors 27 und die Prozesserklarungen von Ausfuhrungsform 1 gef- 
ten auch fur Reaktor 27. Nahe beim Boden des Reaktors 27, jedoch oberhalb eines 
Konusses ist ein Gaseintritt 29 vorgesehen. Ein weiterer Gaseintritt 30 befindet sich 
unterhalb des Kanals 26. Siehe Tabelle 1 zu den einzelnen Daten. 

Das SSP-behandelte Granulat veriasst den Reaktor 27 durch eine Schleuse 31, um in 
einem Fliessbettkuhler 32 auf unter 60°C Produkttemperatur weiter gekQhlt zu werden. 

Eine dritte Ausfuhrungsform gemass Rgur 3 beschrieben. Dabei gelangt ein amorphes 
Oder teilkristallisiertes (ca. 0-50%) Polyestergranulat mit einem IV von bis zu 0.7 und 
mit tiefer Temperatur (Raumtemperatur oder hoher) oder in heissem Zustand (bis ca. 
200°C) in ein Fliessbett 41 (Typ OTWG der Anmelderin). Dort erfolgt ein Durchstromen 
des Granulates mit heissem Prozessgas 42, z.B. Luft oder Stickstoff, welches Qber 
den Gaseintritt 42 und/oder 43 zugefuhrt wird. Die zugefuhrte hohe Gasmenge weist 
eine Geschwindigkeit von 1 ,5-4 m/s auf. Innerhalb von 2-8 Mtnuten wird das Granulat 
auf 200°C bis 250°C erwarmt, weshalb die Schichthohe nur 1-30 cm, vorzugsweise 2- 
15 cm betragt. 

Anschliessend gelangt das Granulat in einen Konditionierer 44, wetcher mit rtngformi- 
gen Einbauten 45 aus Blech versehen ist. Die Einbauten 45 sind so angeordnet, dass 
eine gewisse Richtungsumkehr sowie bei geringem Produktdruck eine hohe Granulat- 
sinkgeschwindigkeit erreicht wird. Die Sinkgeschwindigkeit im oberen Bereich des 
Konditionierers 44 ist hoher als im nachfolgenden Reaktor 49, zumindest jedoch etwa 
gleich. Die Einbauten 45 konnen auch gerade (vertikal) ausgefuhrt sein. 



PCT/CH01/00124 



Der Konditionierer 44 dient dem wetteren Erwarmen des Granulates bis auf ca. 220°C 
-250°C, dem Einstellen und Halten der Temperatur, ggf. dem Kuhlen bei Uberhitzung. 

Im Gleichstrom oder Gegenstrom wird das Granulat mittels Prozessgas erwarmt (Ga- 
seintritt 46 und Gasaustritt 47 konnen ggf- vertauscht sein) und wahrend 1-8 Stunden 
im Konditionierer 44 gehalten. Dabei wird der IV-Wert erhoht. 

Anschliessend gelangt das Granulat via Obergangsteil 48 direkt in den unter dem 
Konditionierer 44 befindlichen Reaktor 49, wo es bei gleichbleibender Temperatur 
zwecks SSP-Behandlung bis ca. 36 Stunden verweilt: Zur Vergleichmassigung des 
Durchlaufs und urn ein Verkleben zu verhindem. weist der Reaktor 49 Einbauten 50 
auf, wie sie ebenfalls aus der CH-A-689284 der Anmelderin bekannt sind. Es kann mit 
entsprechend geringert Gasmengen im Gegenstrom gefahren werden. Als Prozessgas 
wird Inertgas z.B. Stickstoff verwendet. Das Produkt wird im Bereich des Gaseintrittes 
51 vorgekuhlt mit einer Gaseintrittstemperatur kleiner 60 °C. Analog zu Figur 2 ist ein 
Gasausstritt 52 vorgesehen. 

Bei schnellem Aufheizen des PrOduktes nahe beim Schmelzpunkt, was bei einer Be- 
triebsweise wie der vorgeschlagenen passiert (im Fliessbett 41 und Konditionierer 44), 
wird die Kristallinitatsbildung begrenzt und es hat sich gezeigt, dass dadurch die SSP- 
Reaktivitat stark ansteigt (der IV-Aufbau/h ist bedeutend hoher als bei konventionellem 
Aufheizen). Siehe dazu auch Tabelle 1. 

Das SSP-behandelte Granulat verlasst den Reaktor 49 durch eine Schleuse 53, urn in 
einem Fliessbettkuhler 54 auf unter 60°C weiter gekuhlt zu werden. 

Bei einer weiteren Ausfuhrungsform gemass Fi gur , 4 gelangt ein amorphes oder teilkri- 
stallisiertes (ca. 0-50%) Poiyestergranulat mit einem IV von bis zu 0.7 und mit tiefer 
Temperatur (Raumtemperatur oder hoher) oder in heissem Zustand (bis ca. 200°C) in 
ein Fliessbett 61 (Typ OTWG der Anmelderin). Dort erfolgt ein Durchstromen des Gra- 
nulates mit heissem Prozessgas 62, z.B. Luft oder Stickstoff. Die zugefuhrte hohe 
Gasmenge weist eine Geschwindigkeit von 1,5-4 m/s auf. Innerhalb von 2-8 Minuten 
wird das Granulat auf 200°C bis 250°C erwarmt, weshalb die Schichthohe nur 1-30 
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cm, vorzugsweise 2-15 cm betragt. Anstelle eines Gaseintrittes 62 konnen auch zwei 
Gaseintritte 62 und 63 mit unterschiedlichen Gaseintrittstemperaturen verwendet wer- 
den. 

Anschliessend gelangt das Granulat uber einen Verteiler 64 in einen Konditionierer 65. 
Der Verteiler verteilt das Produkt mittels 6 bis 16 Rohren Qber die ganze Ringoberfla- 
che des Konditionierers 65. Der Konditionierer 65 selbst ist als Hohlzylinder ausgebil- 
det. Im Aussenring bewegt sich das Produkt von oben nach unten. Der Innenring 66 ist 
frei von Produkt und Gas. Aussendurchmesser minus Innendurchmesser des Hohlzy- 
iinders betragt konstant 80 bis 200 cm, bevorzugt 120 - 160 cm (Produktabstand zwi- 
schen Aussenwand zu Innenwand betragt daher 40 bis 100 cm, bevorzugt 60 -80 cm). 
Dadurch ergibt sich ein geringer Produktdruck und eine hohe Granulatsinkgeschwin- 
digkeit im Konditionierer 65. Die Geometrie des Konditionierers 65 kann auch analog 
zum Nachkristallisators 4 gemass der ersten Ausftihrungsform ausgebildet sein, d.h. 
dass der mit Produkt gefullte Teil des Konditionierer von oben nach unten mit dem 
Durchmesser zunimmt, d.h. dass der Produktabstand zwischen Aussenwand und In- 
nenwand stufenweise oder kontinuierlich von oben nach unten zunimmt, z.B. von 40 
cm zuoberst bis 100 cm zuunterst in Produktstfomungsrichtung. Dadurch ist im ober- 
sten Bereich des Konditionierers der Produktdruck am kleinsten und die Sinkge- 
schwindigkeit am grossten und verandert sich dann mit zunehmender Behandlungszeit 
des Granulates. Weiterhin ist ein Gaseintritt 68 vorgesehen. 

Der Konditionierer 65 dient dem weiteren Erwarmen des Granulates bis auf ca. 200 - 
250°C, bevorzugt 220 - 235°C, dem Einstellen und Halten der Temperatur, ggf. dem 
Kiihlen bei Uberhitzung. Im Gleichstrom (Gaseintritt 68 und Gasaustritt 69) oder im 
Gegenstrom (Gaseintritt 69 und Gasaustritt 68) wird das Granulat mittels Prozessgas 
erwarmt und wahrend 1-8 Stunden im Konditionierer 65 gehalten. Dabei wird der IV- 
Werterhoht. 

Aus dem Konditionierer 65 gelangt das Produkt in ein Obergangsteil 70. Hier wird die 
Temperatur fur den nachfolgenden Reaktor 73 eingestellt. Dies erfolgt mrt einer Gas- 
zufuhrung 72 mittels tnertgas (Gegenstromwarmeaustausch), wobei die Temperatur je 
nach Produkt zwischen 200°C und 250°C betragen kann. Alternativ kann auf das 
Obergangsteil 70 verzichtet werden. 
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Aus dem Clbergangsteil 70 gelangt das Granulaf in den Reaktor 73, wo es bei gleich- 
bleibender Temperatur zwecks SSP-Behandlung bis zu 40 Stunden verweilt. Zur Ver- 
gleichmassigung des Durchlaufs und um ein Verkleben zu verhindern, weist der Re- 
aktor 73 Einbauten 74 auf, wie sie aus der CH-A-689284 der Anmelderin bekannt sind. 
Es kann mit entsprechend geringen Gasmengen im Gegenstrom gefahren werden. Als 
Prozessgas wird Inertgas z.B. Stickstoff verwendet. Das Produkt wird im Bereich des 
Gaseintrittes 75 vorgekuhlt mit einer Gaseintrittstemperatur kleiner Oder gleich 60 °C. 
Der Gasaustritt des Reaktorgases erfolgt bei Position 69. 

Bei schnellem Aufheizen des Produktes nahe beim Schmeizpunkt, was bei der vorge- 
schlagenen Betriebsweise geschieht (im Fliessbett 61 und Konditionierer 65), wird die 
Kristallinitatsbildung begrenzt und es hat sich gezeigt, dass dadurch die SSP- 
Reaktivitat stark ansteigt (der IV-Aufbau/h ist bedeutend hoher als bei konventionellem 
Aufheizen). Siehe dazu Tabelle 1. 

Das SSP-behandelte Granulat verlasst den Reaktor 1 0 durch eine Schleuse 76, um in 
einem Fliessbettkuhler 77 auf unter 60°C Produkttemperatur weiter gekuhlt zu werden. 

Weiterhin ware auch denkbar, einen mittleren Gasaustritt 69 aus dem Reaktor 73 
und/oder Konditionierer 65 vorzusehen. Er wurde eine Umkehrung ublicher, dacher- 
formiger Gasverteiler 67, 71 darstellen. Zur Gewahrleistung entsprechender Druckver- 
haltnisse erfolgt dann der Gasaustrag uber ein Zentralrohr und vier um 90° versetzt 
angeordnete Gasaustrittsrohre. Es konnen ein oder zwei derartige Gasaustritte bei 
gleichsinniger Durchstromung vorgesehen sein, um die grossen Gasmengen gut zu 
fuhren. 

Das Produkt kann bei alien Ausfuhrungsformen kombiniert im Gegenstrom und gleich- 
sinnig durchstromt werden, um einen niedrigen Druck, bevorzugt unter 1 bar zu errei- 
chen. 

Um das Prozessgas nach dem Austritt aus Reaktor, Nachkristallisator und/oder Vorer- 
hitzer erneut verwenden zu konnen, durchlauft es eine Gasreinigung bevorzugt, einen 
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Filter, einen Gaswascher/Scrubber oder einen Katalysator und einen Molekutarsieb- 
trockner. 
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Tabelle 1 a: Der Einfluss von der Heizungsrate bis zu 200°C 



Temperaturbereich 


Heizungsrate 


Gesamtzeit 


Schmelzwarme 


Kristallinitat 

(Basis 100% = 115 J/g) 


. t°C] 


[°C/min] 


[min] 


y/g] 


[%] 


25-200 


100 


1.75 


57.6 


50.0 


25-200 


50 


3.5 


57.7 


50.2 


25-200 


10 


17.5 


57.4 


49.9 


25-200 


5 


35 


57.4 


49.9 



Tabelle 1b: Der Einfluss von der Heizungsrate bis zu 230°C 



Temperaturbereich 


Heizungsrate 


Gesamtzeit 


Schmelzwarme 


Kristallinitat 

(Basis 100% = 115 J/g) 


m 


[°C/min] 


[min] 


[J/9] 


[%] 


25-230 


100 


2.05 


51.1 


44.4 


25-230 


50 


4.1 


52.6 _ 


45.7 


25-230 


20 


10.25 


55.8 


48.5 . 


. 25-230 


5 


41 


57.0 


49.6 



Tabelle 1c: Der Einfluss von Temperatur 



Temperaturbereich 


Heizungsrate 


Gesamtzeit 


Schmelzwarme 


Kristallinitat 
(Basis 100%= 115 J/g) 


f°C] 


[°C/min] 


[min] 


tJ/g] 


[%] 


25-200 


50 


3.5 


57.6 


50.0 


25-225 


50 


4.0 


52.7 


45.8 


25-230 


50 


4.1 


52.6 


45.7 


25-235 


50 


4.2 


53.6 


46.6 



Tabelle 1d: Der Einfluss von Verweilzeit 



Temperaturbereich 


Heizungsrate 


Gesamtzeit 


Schmelzwarme 


Kristallinitat 
(Basis 100% = 115 J/g) 


[°C] 


[°C/min] 


[min] 


[J/g] 


[%] 


25-225 


50 


3 


68.2 


59.3 


25-230 


50 


3 


67.7 


58.7 


25-235 


50 


3 


66.9 


58.2 
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Verzeichnis der Kurzzeichen 

1 Fliessbett 

2 Gaseintritt 

3 Gaseintritt 

4 Nachkristaliisator 

5 Kanal 

6 Gaseintritt 

7 Gaseintritt 

8 Gasaustritt 

9 Kanal 

10 Reaktor 

11 Einbauten 

12 Gaseintritt 

13 Gasaustritt 

14 Schleuse 

15 Fliessbettkuhler 

21 Nachkristaliisator 

22 Kanal 

23 Gaseintritt 

24 Gaseintritt 

25 Gasaustritt 

26 Kanal 

27 Reaktor 

28 Einbauten 

29 Gaseintritt 

30 Gasaustritt 

31 Schleuse 

32 Fleissbettkiihler 

41 Fliessbett 

42 Gaseintritt 
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43 Gaseintritt 

44 Konditionierer 

45 Einbauten 

46 Gaseintritt 

47 Gasaustritt 

48 Obergangstei! 

49 Reaktor 

50 Einbauten 

51 Gaseintritt 

52 Gasaustritt 

53 Schleuse 

54 Fliessbettkuhler 

61 Fliessbett 

62 Gaseintritt 

63 Gaseintritt 

64 Verteiler 

65 Konditionierer 

66 Innenring 

67 Gasverteiler 

68 Gaseintritt 

69 Gasaustritt 

70 Ubergangsteil 

71 Gasverteiler 

72 Gaszufuhrung 

73 Reaktor 

74 Einbauten 

75 Gaseintritt 

76 Schleuse 

77 Fliessbettkuhler 
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Patentanspruche 

1 . Verfahren zur kontinuierltchen Polykondensation von Polyestermaterial in 
fester Phase, in Form von amorphem Oder teilkristallisiertem Granular, durch Nachkri- 
stailisation bei 140°C bis 250°C und nachfolgender Nachkondensation bei ca. 200°C 
bis 250°C und abschliessender KOhlung auf unter 60°C, wobei als Aufheiz- und Kuhl- 
medium ubliche Prozessgase eingesetzt werden, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Aufheizzeit auf Nachkristallisationstemperatur und Verweilzeit 1-10 Minuten betragt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass ein schnelles 
Aufhei2en bis nahe an den Schmelzpunkt des Pojyestermaterials erfolgt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Aufheiz- und Verweilzeit bevorzugt 2-8 Minuten betragt. 

4. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Dicke der vom Prozessgas beim Nachkristallisieren zu durchstrornenden 
Produktschicht 1 -1 0 cm, bevorzugt 3-8 cm betragt. 

5. Verfahren nach Anspruchen 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die 
dicke der Produktschicht in einem Kanal 5-60 cm betragt. 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
beim Nachkristallisieren eine hohe Gasmenge mit einer Stromungsgeschwindigkeit 
von 1,5 bis 4 m/s verwendet wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Anfangs- 
IV des Polyestermaterials bis ca. 0,7 betragt. 
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^^erfahren nach Anspruch 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Polyestermaterial im Kreuzstrom (im Kanal) Oder im Gegenstrom und/oder gleichsinnig 
durchstr6mt wird. 

9. Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass 
das nachkondensierte Polyestermateria! durch das Prozessgas im Bereich des Ga- 
seintritts vorgekuhlt wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 
dass als Prozessgas bevorzugt Stickstoff verwendet wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, 
dass bei geringem Produktdruck eine hohe Granulatsinkgeschwindigkeit erreicht wird. 

12. Vorrichtung zur kontinuierlichen Polykondensation von Polyestermaterial 
in fester Phase, bevorzugt Granulat, insbesondere zur Durchfuhrung eines Verfahrens 
nach Anspruch 1, aufweisend einen Nachkristallisator (4, 21), einen Reaktor (10, 27), 
eine Granulatkuhlung und eine Gasfuhruhg, dadurch gekennzeichnet, dass der Nach- 
kristallisator (21) direkt uber dem Reaktor (27) und mit diesem eine Einheit bildend 
angeordnet ist. 

13. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass dem 
Nachkristallisator (4) ein Fliessbett (1) vorgeschaitet ist. 

14. Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass der Re- 
aktor (10, 27, 49, 73) ringformige Einbauten (4) aufweist, die bevorzugt gleichsinnig 
angeordnet sind. 

15. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass der Kon- 
ditionierer (44) ringformige Einbauten (45) aufweist, die gegensinnig angeordnet sind. 

16. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass sie zur 
Gasreinigung einen Filter, einen Gaswascher/Scrubber oder einen Katalysator und 
einen Molekularsiebtrockner aufweist. 
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